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Heinridi Meier-Ewert, Rheinfelden (Bad.) 

ist als Erfinder genaimt worden 



Deutsche Gold- und Silber-Scheideanstalt vonnals Roessler, Frankfurt/M. 



Anlagenmgsverbindungen von Wasserstoffperoxyd an Siliciumdioxyd 
und Verf ahren zu ihrer Herstellung 

PatenUert Im Gebiel der Bundesrepubllk I>eutsdilaind vom 19. JunS 1954 an 
Patentanmeldimg bekanntgemadit am 25. Oktober 1956 
Patenterteilung bekanntgemadit am 4. April 1957 



Es sioid schon .Anlagenmgsvcrbindiungen von 
Wasserstoffperoxyd und Wasser an Kieselsaure be- 
kannt, die die Zusammensetzung Si02*H2 02- 
2H.O, SiOg • HjO^ • H^O, SiOs -HgOg oder 

5 aSiOs ILjOs haben. Diese Anlagerungsverbin- 
dungen enthalten die Bestandteile in stochiome- 
trischen Mengen. Erhalten werden sae durch Ver- 
setzen einer waflrigen Losmig oder Suspensi^on von 
gelformigem Siliciumdioxyd roit eijier waBrigen 

lo Losung von Wasserstoffperoxyd. Eine technischc 
oder praktische Bedeutiuig haben sie bisher nicht 
erhalten (vgl. KrauB und Oettner, Zeitschrift 
fur anorgamsdip und allgemeine Chenaie, Bd. 222. 

193s. S. 345)- ^ , ^ ^ ^. 

15 Es wtirde nun gefunden, dafi es neben dx£sen 
Verbindungen auch noch AnJagcrungsprodukte von 



Wasserstoffperoxyd and Wosscr an fcinverteiltes 
Siliciumdioxyd gibt, deren Bestandteile nicht im 
stochiometrischen Verhaltnis zusammentreten- Es 
handelt sich hierbei anscheinend^nicht um chemische at 
Verbindungen, sondern offenbar um raehr oder 
wenig^er lockere Anlagerungsprodukte, deren Zu- 
sammensetzung innerhalb \veiter Grenzen schwan- 
ken- kann. 

Es hat sich gezeigt, daB derartige Anlagenings- 35 
produkte, die aus feinverteiltem Siliciumdioxyd, 
Wasserstoffperox>'d und Wasser bestehen, im all- 
gcmeinen nicht sehr bestandig sind, so daB cane 
langeie Lagerung «icht moglich ist. Schon mch 
verbal tnismafiig kurzer Zeit verlieren cKese An- 3^ 
lagerungsprodukte einen AvesentKchen Teil des in 
ihncn enthaltenen Wasserstoffperoxyds. 
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Es wurde weiterhin gefanden, daB die Stabilitat 
in s€(hr erheblichem MaBe von der Reinheit des als 
Tracer verwendeten feinteiligen Sihaumdioxyds 
abhLgt. Stent man nach oiner bevoraugten Aus- 

5 futoungsform d«r Erfindtmg . soldie Ajnlagerjings- 
produktezusammen. die SiUciWioxyd yon hoher 
Reinheit enthalten. so wird die Bestandigteit der 
erhaltenen Produkte wesentlich g^tetgert. 1ns- 
bcsondere hat es sich g^«>*' 5^ .Y*"?"^: 

lo eungen von Alumimtimoacyd. Titandioxyd odct 
Eiscnoxytf die Stabilitat sehr ongunstig beem- 
fluSn. Dal^r ist es in jedem Fall vprtealhaft fur 
sokhe Anlagerungsprodukte etn Sil.««m^oxyd zu 
verwenden. das weniger als o.oos Gewachtsprozent 

IS der genannten Verunreinjgungen enthalt. 

Besondets vorteiHiaft fiir die Hcrstellutig der cr- 
findungsmafligen AnlagerungsprOduktef «st ean fem- 
teilieJ SiUciumdioxyd. das auf thennischem W^e 
durdTOxydation oder Hydrolyse fluohtiger Sili- 

ao cimnverbtedungen in der Gasphase l^'-g^t^"* '^^ 
Bin solches Siliciumdioxyd zeichnet sich durch 
sehr hohe Teilcbenfeinheit. eine aktive Oberw 
flachenstruktur und sehr glcichmaBige KomgroBe 

as ^"um dde Lagerbestandigkeil der Produkte writer 
zu erhohen, empfiehlt es sich. ihnen geringe Men- 
gen an sich bekannter Stabilisatoren zuwisetzen. 
Beispielsweise seien hierbei Weinsaure, IhpiOTlm- 
fa^^ I^Oxychinolin oder p- Oxybenzoesaurer 

""^if^hf^rr^eise wunle f^tg^tem dJB^- 
laeerung^prodiikte, die verfialtnismaBig yiel Wasser- 
stoSerSxydcftthalten. im ajlgen«unen lagerbestan- 
diger sind) als seiche mit einem 
as von Wasserstoffperoxyd.. Daber empfi^t es sich. 
" Pr^ukte zu ve^enden. die fiber 2oo/a vorzugs- 
wease fiber 25 Vo. Wasserstoffperoxyd enthalt<ai. 

TrfndungsniaBdgeh Anlageriingsprodukte 
konnen i« einfacher Weise herg^estellt werd^. 
4« kann z.B. feinverteiltes Sihciumdioxyd mit ciner 
waflrigen. vorzugswase konzenttdertenlxjsung von 
Wasserstoffperoxyd ^^«™*^.|^° -p.^** 

haltene Gemisch ist ein leichtes. weiBes 

Um eine gleichmaBige Aufnahme des Wasser- 
45 stoffperoxyds durch das Siliciumdioxyd zu "re'^^,^"' 
empfiehlt es sich a«ch. das Sihoiumdioxydin aui- 
gcwirbeltem Zustand mit einer versprirhten 
rigen Losiing von WassferstoflFperoxyd zu ver- 
so ^^Die etwa zu verw«idenden StabiUsa-toren wer- 
den bei diesem Verfahren zweckmaBig sdbon der 
Losung des Wasserstoffperoxyds z.ugesetzt 

Will man ein Anlagerungsprodiikt rait oinem 
hoberen Gehalt von Wasserstoffperoxyd erhalt^. 
55 so empfiehlt es sich, das durch Versetz^i des Sih- 
ciumdioxyds mat der Wasscrstoffperoxydlosung er- 
halteme Produkt vorsichtig bei gchnder Temperatur. 
zweckmafi-ig im Vakuum, zu trocknen. 

Die erfindungsmaBigen Anlagerungsprodukte 
6e konnen in verschiedenster W*'** *^<'^^'=^ 

wendet werden. Man kann sie z. B. als Katalysa- 
toren fiir Polyraerisationen gebrauchen. wobe4 das 
entstehendePolymerisat gleichzeitig einen gewissen | 



Gehalt von Silkaumdioxyd enthalt der fur manche 
Zwecke gewGnscht ist. Auch fur mcdizinische 65 
Z%wecke lassen sich die Produkte verwend«i. 



Beispiel 1 
100 Gewichtsteile feinverteiltes Siliciumdioxyd, 
das auf tbermischem Wege durch Hydrolyse von 70 
SiliciumtetracaJorid erhalten ist und das 0.001 i /o 
Fe-O,. 0.0032V. AljOs und weniger als 0.001 /o 
tTOb enthalt. wird unterRuhren nut looGewichts- 
teile^ einer 40»/Mgen HjOjs-LSsung versetzt, die 
oS?S 8-OxydiiaoUn entf alt. Das *ntstende»e An- 75 
lagerungBp^dukt bat einen H^O^Gehalt von 
24.7 •/«. Ben der Lagerung bei Zi™™*'*^™!^^''"! 
innerhalb eines Monats mmmt der Gehalt an 
Wasserstoffperoxyd nur um o.2«/o ab. ^ 

Beispiel 2 
100 Ge^vichtsteile feinverteiltes Silicittmdioaqrd 
derselben Zusammensetzung v-ne im Beispieli wer- 
den unter Aufwirbeln mit 100 Gewichtsteilen emer 
AoVoigen Losung von Wasserstoffperoxyd. djc 2»/t 85 
p-OxVii-ehzoesaUremetKylester enthalt. in veipruh- 
tem Zustand vermengt Das Gemenge wird vor- 
sichtig bei 40° im Vakuum. getrocVmet. Dai End- 
pfodukt ^thalt 29.40/i HsOa und gibt beimLagern 
bei Zimmertemperatur innerhalb ernes Monats nur 90 
o,i*/o des Wasserstoffperoxyds ab. 



PaTENTANSPHOCHE: 



9S 



I Anlagemngsprodukt von Wasserstoff- 
peroxyd an Kieselsaure, bestehend aus femver- 
teiltem Siliciumdioxyd, vorzugsweisevon hoher 
Reinheit, Wassersto^roxyd und Wasser. »oo 

2. Aol^enWgsprodakt nach Anspruch 1, da- 
dur<ai g^ennzeichiiet, daB das verwendete Si- 
Uoiumdioxyd nicht mehr als 0.005 Alurm- 
riiumbxyd.Titandioxyd oderEisenoxyd enthalt. 

3. Anlagerungsprodukt nach Anspruch 1 "s 
Oder 2. dadiurch gekennzeichnet. daB es fein- 
teiJiges Siliciumdioxyd enthalt. das auf tber- 
mischem Wege durcSi Oxydation oder Hydro- 
lyse fliichtiger SiKciumverbindungen in der 
Gasphase hergestellt ist. 

4. Anlagerungsprodukt nach Anspru<3i i, 2 
Oder 3. dadurch gekennzeicihnet, daB es geringe 
Mengen stabiiisiercnder Stoffe enthalt. 

5. Anlagerungsprodukt nach einem der An- 
sprficbe i bis 4. dadurch gekennzeichnet, daB es 115 
fiber 20 Vo. vorzugsweise fiber 25 'h, Wasser- 
stoffperoxyd enthalt. 

6. Verfahren zut Herstellung eines Anlage- 
rungsproduktes nach einem der Anspruche 1 

bis 5, dadurch gekennzeichnet. daB feinver- lao 
teiltes Siliciumdioxyd mit einer waBrigen. vor- 
zugsweise konzentrierten Losung von Wasser- 
stoffperoxyd iimig vermengt wird. 

7. Verfahren nach Anspruch 6. dadurch ge- 
kennzeichnet. daB feinverteiltes Siliciumdioxyd las 
in aufgcwirbdtem Zustand mit einer ver- 
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spn2it€tfi waBrigen Losung von Wasscrstoff- 
peroxyd versctrt wird. 

8. Verfahreo nach Anspruch 6 oder 7, da- 
durch gekennzeidmet, daB der waBrigcnLosang 
dcs Wasscrstoffperoxyds cin StaWlisator zuge- 
setzt wird. 



9. Verf ahren nach emem der Ansprudse 6, 7 
Oder 8, daduxch gekennzeichnet, daJB das er- 
haltene Gemenge von SiliciumdioxydL Wasser- 
stof^roxyd und Wasser vorsiditig bei ge- 10 
lander Temperator, vorteilhaft dm Vakuum, ent- 
wassert wird- 
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